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Abstract of DE 4013025 (A1) 

Prodn. of a polycrystalline article with an isotropic microstructure based on hexagonal boron nitride with 
a boron nitride content of at least 80% involves (a) pre-compacting a powder mixt. contg. boron nitride 
powder and a sintering aid to a green body of at least 50% theoretical density, and (b) sintering, without 
mechanical pressure application, at max. 2400 deg.C to at least 55% theoretical density, the article 
undergoing no vol. increase during sintering. USE/ADVANTAGE - The article is useful in electronics, in 
the steel industry (esp. in horizontal continuous casting and near-net shape casting) and as a crucible 
material. The process allows prodn. of a boron nitride article with an isotropic microstructure without use 
of mechanical pressure during sintering. 
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(§) Herstellung von Bornitrid-Formkorpern 

Es warden polykristalline Formkorper auf Basis von hexa 
gonalem Bornitrid hergestellt. Dabei wird eine Pulvermi- 
schung. die Bornitrid und Sinterhilfsmittel enthalt, zu einem 
Grunkdrper mit einer Dichte von mindestens 50% der theore- 
tischen Dichte vorverdichtet. AnschlieBend wird ohne An- 
wendung von mechanischem Druck bei einer Temperatur 
von maximal 2400° C bis zu einer Dichte von mindestens 55% 
der theoretischen Dichte gesintert. 

Durch das Verfahren kann auf die beim hei&isostatischen 
Pressen erforderliche kostspielige und aufwendige Hull- 
technik verzichtet werden. Dadurch entfallt ebenfalls der 
groBe maschinelie Aufwand der Entkapselung. Durch das 
Verfahren kann als Rohmaterial Bornitridpulver verwendet 
werden, welches B 2 0 3 enthalt. Durch die eingesezten Sint- 
erhilf smittel wird dieses in Bornitrid umgewandelt. 

< 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur 
Herstellung von Formkdrpern aus hexagonalem Borni- 
trid ohne mechanische Druckaufbringung. 

Hexagonales Bornitrid zeichnet sich durch eine Reihe 
wertvoller Eigenschaften aus wie ausgezeichnetes elek- 
trisches Isolation svermogen, welches auch bei hohen 
Temperaturen erhalten bleibt, relativ niedriger Warme- 
ausdehnungskoeffizient und hohe Warmeleitfahigkeit 
sowie die hieraus resultierende gute Temperaturwech- 
selbestandigkeit, die geringe Benetzbarkeit durch ge- 
schmolzene Metalle wie Zink, Aluminium, Eisen und 
Kupfer» Nicht-Metalle wie Silizium und Bor und nicht- 
metallische Verbindungen wie Glas und Kryolith. Diese 
Eigenschaften verleihen Formkdrpern aus Bornitrid 
groBe Bedeutung im Einsatz in der Elektronik, der 
Stahlindustrie, hier besonders beim horizontalen 
StrangguB und dem Near-shape Casting Verfahren, und 
dem Einsatz als Tiegelmaterial. 

Das hexagonale Bornitrid ist das nachste strukturelle 
Analogon von Graphit. Das Gitter ist graphitartig, die 
Schichten liegen jedoch genau aufeinander, auBerdem 
ist die Struktur durch die Aufeinanderfolge von Atomen 
des Bors und Stickstoffes langs der Z-Achse gekenn- 
zeichnet. Wie beim Graphit liegt auch beim Bornitrid 
eine kovalente Bindung vor. Ein wesentlicher Unter- 
schied zum Graphit besteht aber in der elektrischen 
Leitfahigkeit. Wahrend beim Graphit eine reiativ hohe 
elektrische Leitfahigkeit vorliegt, kann man Bornitrid 
auf Grund etwas anderer Bindungsverhaltnisse als 
Nichtleiter bezeichnen. Aus der kovalenten Bindung re- 
sultiert ein sehr unbewegliches Kristallgitter, was durch 
die geringen Selbstdiffusionskoeffizienten von Bor und 
Stickstoff ausgedriickt wird. 

Bornitridsinterkorper sind bekannt. So ist zum Bei- 
spiel durch HeiBpressen von BN-Pulvern bei Tempera- 
turen 2000° C ein hoher Verdichtungsgrad moglich. Das 
HeiBpressen hat aber erhebliche wirtschaftliche Nach- 
teile. So kann wahrend eines Sinterzyklus in der Regel 
immer nur ein Teil heiBgepreBt werden. 

AuBerdem konnen so nur geometrische einfache und 
meist nur kleine Teile hergestellt werden. Das Bornitrid 
reagiert mit dem Matrizenmaterial, so daB nach jedem 
Zyklus Teile der Form erneuert werden mussen. Des 
weiteren muB das Formenmaterial bei jedem Zyklus mit 
aufgeheizt werden, was energetisch gesehen von gro- 
Bem Nachteil ist. Technisch nachteilig ware, daB Form- 
korper, die durch HeiBpressen hergestellt wurden, ein 
irreversibles Quellen beim Erwarmen und eine starke 
Anisotropic in ihren Eigenschaften zeigen. Die starke 
Anisotropic wird durch ein gerichtetes Kornwachstum 
beim PreBvorgang hervorgerufen. 

Dieser Nachteil kann vermieden werden durch die 
Anwendung der heiBisostatischen PreBtechnik (HIP), 
bei der durch ein inertes Gas als Druckubertragungsme- 
dium ein allseitiger Druck auf den Formkorper ausge- 
iibt wird. Damit eine Verdichtung auf diese Art stattfin- 
den kann, muB die Oberflache der Formkorper dicht, 
d. h. ohne offene Porositat sein. Dies ist aber nur mog- 
lich, wenn das Pulver oder ein daraus durch ein speziel- 
les Formgebungsverfahren vorgeformter Korper mit ei- 
ner gasdichten Hiille, wie sie aus den Druckschriften 
De-PS 26 01 294, EP 00 84 369 Bl und "Development 
and Evaluation of Hot Isostatically Compacted Boron 
Nitride" von M. C. Brockway et al, AD 7 09 620 v. Juli 
1970, Battelle Memorial Institute, Columbus Laborato- 
ries, bekannt sind, versehen werden. 
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Aber auch das HIP ist wirtschaftlich gesehen nicht 
besonder attraktiv, so ist die Hulltechnik aufwendig und 
die Hiillmaterialien sind sehr kostspielig. AuBerdem ist 
das Entkapseln mit einem groBen maschineilen Auf- 
5 wand verbunden. 

Aus der US-A 40 97 293 ist ein Sinterverfahren zur 
Herstellung von verstarkten Verbundmaterialien von 
faseriger Struktur mit einem iiberwiegenden Anteil ei- 
nes carbidischen und/oder nitridischen Hartstoffs be- 

io kannt. Die Verwendung von Bornitrid ist u. a. auch er- 
wahnt. Das erhaltene Material ist anisotrop. 

Es stellt sich somit die Aufgabe, ein Verfahren zur 
Herstellung von Formkdrpern auf der Basis von Borni- 
trid, das sich durch ein isotropes Mikrogefiige kenn- 

15 zeichnet, vorzuschlagen, bei dem kein mechanischer 
Druck aufgewendet werden muB. 

Ein solches Verfahren existiert bisher noch nicht. 
Durch HeiBpressen oder heiBisostatisches Pressen laBt 
sich Bornitrid moglicherweise dadurch verdichten, daB 

20 das stets im Rohstoff vorliegende B2O3 als Sinterhilfs- 
mittel wirkt. Boroxid kann aber bei hohen Temperatu- 
ren bei matrizenfreiem Sintern nicht als Sinterhilfsmittel 
aktiv werden, da es bei hohen Temperaturen instabil 
wird und verdampft. 

25 ErfindungsgemaB wurde dieses Problem gelost, in- 
dem man das fur das matrizenfreie Sintern fliichtige 
Sinterhilfsmittel B 2 0 3 durch ein stabileres Sinterhilfs- 
mittel ersetzt Ein solches Sinterhilfsmittel ist z. B. Kie- 
selsaure mit viskositatserniedrigenden Zusatzen. Es 

30 handelt sich bei diesen Sinterhilfsmitteln normalerweise 
urn Verbindungen eines Elementes der dritten oder 
vierten Haupt- oder Nebengruppe des periodischen Sy- 
stems oder um Mischungen derselben. Besonders be- 
wahrt haben sich die Oxide des Mg, B, Al, Si, Y, La sowie 

35 der Lanthaniden alleine oder in Kombination. Der An- 
teil dieser Sinterhilfsmittel betragt maximal 20 Gew.-%. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist somit das 
im Anspruch 1 definierte Verfahren. 

Neben dem direkten Zusatz von Kieselsaure, die sich 

40 vorteilhaft in hochdisperser Form eignen, kann die Kie- 
selsaure indirekt wahrend des Sinterns durch die Zuga- 
be von Si 3 N 4 nach folgender Reaktion gebildet werden: 

2 B2O3 + Si 3 N 4 ^3 Si0 2 + 4 BN 

45 

Dies hat den Vorteil, daB das fur das matrizenfreie 
Sintern ungiinstige B 2 0 3 zu Bornitrid reduziert wird. Ein 
weiterer Vorteil ist, daB mit dieser Methode auch 
B 2 03-reiche, d. h. kostengtinstige Bornitrid- Pulver ver- 
so wendet werden konnen. SchlieBlich weisen B2C>3-reiche 
Pulver in der Regel geringe KorngroBen und damit eine 
relativ hohe Reaktionsfreudigkeit auf. 

Die nach der Erfindung hergestellten Formkorper 
zeichnen sich durch ein isotropes Mikrogefiige aus. Der 
55 Gehalt an polykristallinem, hexagonalem Bornitrid be- 
tragt mindestens 80%, die Dichte der Formkorper min- 
destens 55%, vorzugsweise mehr als 90% der theore- 
tisch moglichen Dichte. Die Korper wurden aus Borni- 
trid hergestellt, dessen Boroxid-Gehalt 15 Gew.-% nicht 
60 uberschreitet. Die Sinterung erfolgte unter Schutzgas- 
atmosphare (vorzugsweise 1 MPa) bei Temperaturen 
bis 2400° C in einem Hochdruck-Autoklaven, dies er- 
moglicht eine im AnschluB an die Sinterung folgenden 
Druckaufbringung, bei der die schon zu 95% dichten 
65 Formkorper bis zu mindestens 98% der theoretischen 
Dichte nachverdichtet werden. Dieser aufgewendete 
Druck liegt bei 1—300 MPa. Die verwendeten Pulver- 
Gemische wurden durch spezielle Formgebungsverfah- 
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ren zu Grunkdrpern vorgeformt. 

Fur Bornitrid gab es bisher noch gar keine Mdglich- 
keit, durch ein druckloses Sintern eine Verdichtung zu 
erreichen. Erschwerend kommt beim Bornitrid hinzu, 
daB die durch den Formgebungsprozess verbogenen, 
pl&ttchenfdrmigen Kristalle durch Relaxationsvorgange 
wahrend des Sinterprozesses sich aufrichten und auf 
diese Weise zu einer Volumenexpansion des Formkor- 
pers fuhren. Daher hatten bisherige Sinterversuche im- 
mer zu einem Volumenzuwachs gefuhrt Oberraschen- 
derweise wird eine Volumenexpansion im erfindungsge- 
mSBen Verfahren nicht nachgewiesen. 

Zur Herstellung der Formkdrper wurde ein Borni- 
tridpulver verwendet, dessen Boroxid-Gehalt maximal 
20 Gew.-% und der Anteil an metallischen Verunreini- 
gungen maximal 0,2 Gew.-% betragt. Die spezifische 
Oberflache des Bornitridpulvers liegt in einem Bereich 
von 10— 60m 2 /g (nach der BET-Methode gemessen). 
Die mittlere KorngroBe des Pulvers ist < 5 \lix\. 

Die als Sinterhilfsmittel verwendeten Pulver zeichnen 
sich durch eine Reinheit von mehr als 99 Gew.-°/o aus. 

Die spezifische Oberflache dieser Pulver liegt in ei- 
nem Bereich von 5— 30m 2 /g (nach der BET-Methode 
gemessen). Die mittleren KorngrdBen betragen vor- 
zugsweise bis zu 3 ^m, konnen aber je nach angewand- 
tem Sinterhilfsmittel bis zu 10 |xm betragen. 

Beispiele fur Sinterhilfsmittel sind Mischungen von 
Si0 2 Oder Si 3 N 4 und MgO bzw. Y 2 0 3 . 

Die verschiedenen Versatze werden mit einem H2O 
freien Dispersionsmedium naBvermischt und nach der 
Trocknung durch Formgebungsverfahren wie axiales 
oder isostatisches Pressen, Strangenpressen, Schlicker-, 
Folien-, Druck- oder SpritzguB zu Griinkorpern vorge- 
formt Um eine moglichst hohe Verdichtung zu erzielen 
und eine gute Handhabung der Rohlinge zu gewahrlei- 
sten, enthalten die Versatze 0,5 bis 6% eines temporaren 
Binde- und/oder Gleitmittels auf der Basis von Polysac- 
charid oder Polyvinylalkohol. Bei der Auswahl des 
Gleit- und/oder Bindemittels wurde darauf geachtet, 
daB der nach der Zersetzung vorliegende freie Kohlen- 
stoff 0,05 Gew.-% nicht uberschreitet, damit eine Ver- 
farbung des Endproduktes ausgeschlossen ist. 

Die Dichte der vorgeformten Korper sollte fur den 
anschlieBenden SinterprozeB mindestens 50% der theo- 
retisch mdglichen Dichte betragen. Das anschlieBende 
Entwachsen erfolgt unter Sauerstoffatmosphare bei ei- 
ner Temperatur von 300— 600° C, um eine vollstandige 
Zersetzung des Gleit- und/oder Bindemittels zu ge- 
wahrleisten. 

Die entwachsten Formkdrper werden in den Hoch- 
druckautoklaven eingebracht und unter Vakuum oder 
einem Schutzgasdruck von 0,01— 300 MPa und einer 
Temperatur bis zu 2400°C ohne die Aufwendung von 
mechanischen Druck gesintert. 

Die nach dem SinterprozeB aus dem Hochdruckauto- 
klaven entnommenen Formkdrper bestehen zu liber 
80% aus polykristallinem, hexagonalem Bornitrid und 
weisen eine Dichte von iiber 95% der theoretisch mogli- 
chen Dichte auf. 

Zum besseren Verstandnis des Wesens der Erfindung 
werden folgende konkrete Ausfuhrungsbeispiel der er- 
findungsgemaBen Verfahren angefuhrt: 

Beispiel 1 

Eine Mischung aus 85% Bornitrid-Pulver mit einem 
Boroxid-Gehalt von 3,9 Gew.-% und metallischen Ver- 
unreinigungen von 0,12 Gew.-%, einer spezifischen 
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Oberflache von 1 2 m 2 /g (nach BET gemessen) und einer 
mittleren KorngroBe von 3 p.m, 5,0% Si$N 4 mit einer 
Reinheit von 99,5%, einer spezifischen Oberflachen von 
19 m 2 /g (nach BET gemessen) und einer mittleren Korn- 
5 groBe von 1 *tm, 4,7% YAG (3 Y 2 0 3 • 5 A1 2 0 3 ) mit einer 
Reinheit von 99,9%, einer spezifischen Oberflache von 
7 m 2 /g (nach BET gemessen) und einer mittleren Korn- 
groBe von 2 p.m, und 5,3% Y 2 0 3 mit einer Reinheit von 
99,6, einer spezifischen Oberflache von 5,6 m 2 /g (nach 
io BET gemessen) und einer mittleren KorngroBe von 
1 \im t wurde mit 3 Gew.-% eines Gleit- und Bindemit- 
tels auf der Basis von Polyvinylalkohol versetzt und mit 
Alkohol als Dispersionsmedium uber 3 Stunden im Tau- 
melmischer naBvermischt. Nach dem anschlieBenden 
15 Granulieren wurde der Versatz in einer Gummihulle bei 
150 MPa Fliissigkeitsdruck kaltisostatisch zu einem Zy- 
linder von 50 mm Durchmesser und 120 mm Hohe ver- 
preBt. Der gepreBte Grunkorper wies eine Dichte von 
1,55 g/m 3 (entspricht 61% der theoretisch mdglichen 
20 Dichte) auf. Das Entwachsen des Formkorpers wurde 
unter folgenden Bedingungen durchgefuhrt: Aufheizen 
bis 350° C in 3 h und einer Haltezeit von 3 h, anschlie- 
Bend Temperaturerhohung auf 500° C innerhalb von 2 h 
und einer erneuten Haltezeit von 2 h. Der entwachste 
25 Formkorper wurde in den Hochdruckautoklaven einge- 
bracht und bei 2000°C und einer Haltezeit von 1 h ge- 
sintert. Die Aufheizrate bis 2000°C betrug 15°C/min. 
Der gesamte SinterprozeB fand unter einem konstanten 
Stickstoff von 1 MPa statt. Nach einer Abkuhlzeit von 
30 4 h wurde der Korper dem Hochdruckautoklaven ent- 
nommen. Der Formkorper wies bei isotropem Mikroge- 
fuge eine Dichte von 2,46 g/cm 3 (entspricht 97,1 der 
theoretisch mdglichen Dichte) auf. 

35 Beispiel 2 

Eine Mischung aus 90% Bornitrid-Pulver mit einem 
B2C>3-Gehalt von 10Gew.-%, einer spezifischen Ober- 
flache von 53 m 2 /g (nach BET gemessen) und einer 

40 KorngroBe von 1 jxm und 10% Si-Pulver mit einer Rein- 
heit von 99,1% und einer KorngroBe 8% wurde unter 
den in Beispiel 1 genannten Bedingungen aufbereitet, zu 
Formkorpern gleicher Abmasse vorgeformt und unter 
gleichen Bedingungen entwachst. Nach dem Einbringen 

45 in den Hochdruckautoklaven wurde der Formkdrper 
unter einem konstanten Stickstoffdruck von 1 MPa un- 
ter folgenden Bedingungen gesintert: Aufheizen bis 
1100°C mit 15K/min, bis 1500°C mit 2 K/min, bis 
2000° C mit 15 K/min. Die Haltezeit bei 2000° C betrug 

so 1 h. Die Aufheizrate zwischen 1 100°C und 1500°C wur- 
de so niedrig gewahlt, damit folgende Reaktionen statt- 
finden konnen: 

1 ) 2 B 2 0 3 + 3 Si— 4 B + 3 Si0 2 
55 2)4 B + 2N2— 4BN 
3)3Si + 2N2— Si 3 N 4 

und somit eine vollstandige Umsetzung von B2O3 und Si 
in BN und SiC>2, und von noch freiem Si in Si3N 4 gewahr- 
60 leistet ist. Die Abkuhlzeit betrug wieder 4 h wie nach 
Beispiel 1. Der dem Hochdruckautoklaven entnommene 
Korper wies ein isotropes Mikrogefuge und eine Dichte 
von 2,17 g/cm 3 (entspricht 96,3% der theoretisch mdgli- 
chen Dichte) auf. 

65 

Beispiel 3 

Eine Mischung aus 91% Bornitrid-Pulver mit einem 
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Boroxid-Gehalt von 0,1 Gew.-%, einer spezifischen 
Oberflache von 13 m 2 /g (nach BET gemessen), und einer 
mittleren KorngroBe von 1 p,m, 5,0% Si02 in hochdi- 
sperser Form mit einer Reinheit >99,9% und 4% MgO 
mit einer Reinheit >99,8%, einer spezifischen OberHa- 
che von 52,5 m 2 /g (nach BET gemessen) und einer mitt- 
leren KorngroBe von 0,5 u.m wurde entsprechend den 
unter Beispiel 1 genannten Bedingungen aufbereitet, 
vorgeformt und entwachst Aufheizrate, Temperatur 
und Haltezeit entsprachen den unter Beispiel 1 genann- 
ten Parameters Wahrend des gesamten Sinterprozes- 
ses wurde jedoch der Stickstoffdruck konstant auf 1 bar 
gehalten. Die Abkuhlzeit betrug wieder urn 4 h. 

Die entnommenen Formkorper wiesen bei isotropem 
Mikrogefuge eine Dichte von 2,21 g/cm 3 (entspricht 
95,3% der theoretisch moglichen Dichte) auf. 

Beispiel 4 

Der Formkorper aus Beispiel 3 wurde nach der Dich- 
tebestimmung nochmals in den Hochdruckautoklaven 
eingebracht und bei einer Temperatur von 1700°C und 
einem Stickstoffdruck von 200 MPa nachverdichtet. Die 
Haltezeit betrug 0,5 Stunden. Ein Nachverdichten ohne 
Hulle war moglich, da bei Korpern mit einer Dichte von 
>95% der theoretisch moglichen Dichte keine offene 
Porositat mehr vorliegt. 

Nach dem Abkuhlen und der Entnahme aus dem 
Hochdruckautoklaven wies der Formkorper bei isotro- 
pem Mikrogefuge eine Dichte von 2,30 g/cm 3 (ent- 
spricht 99,2% der theoretisch moglichen Dichte) auf. 

Beispiel 5 

Eine Mischung aus 82 Gew.-°/o Bornitrid-Pulver mit 
einem Sauerstoffgehalt von 10Gew.-%, einer spezifi- 
schen Oberflache von 50 m 2 /g und einer KorngroBe von 
kleiner als 1 jim, 18Gew.-% Siliciumnitrid mit einer 
Reinheit von 98%, einer spezifischen Oberflache von 
19,4 m 2 /g und der KorngroBe von kleiner als 0,7 ^im 
wurde mit Hexan als Dispergierungsmitte! 12 h lang 
vermischt Nach anschiieBendem Granulieren wurde 
der Versatz in einer Gummihulle bei 150 MPa Flussig- 
keitsdruck kaltisostatisch zu einem Zylinder von 20 mm 
Durchmesser und 120 mm Hohe verpreBt. 

Der gepreBte Grunkorper wies eine Dichte von 
1,28 g/m 3 (entspricht 54% der theoretischen Dichte) auf. 
Der Formkorper wurde in einen Hochdruckautoklaven 
eingebracht und bei 2000° C und einer Haltezeit von 
30min gesintert Die Aufheizrate bis 2000° C betrug 
20 K/min. Der gesamte SinterprozeB fand unter einem 
konstanten Stickstoffdruck von 50 bar statt. Nach einer 
Abkuhldauer von 6 h wurde der Korper dem Hoch- 
druckautoklaven entnommen. 

Der Formkorper wies bei isotropem Mikrogefuge ei- 
ne Dichte von 1,37 g/cm 3 (entspricht 58% der theoreti- 
schen Dichte) auf. 

Beispiel 6 

Eine Mischung aus 82 Gew.-% Bornitrid-Pulver mit 
einem Sauerstoffgehalt von 10Gew.-%, einer spezifi- 
schen Oberflache von 50 m 2 /g und einer KorngroBe von 
kleiner als 1 \im und 18 Gew.-% Aluminiumnitrid-Pul- 
ver mit einer Reinheit von 98% und einer TeilchengroBe 
von kleiner als 5 jim wurde entsprechend den unter Bei- 
spiel 5 genannten Bedingungen aufbereitet und ver- 
preBt. Der gepreBte Grunkorper wies eine Dichte von 



1,34 g/m 3 (entspricht 56% der theoretischen Dichte) auf. 
Aufheizrate, Temperatur und Haltezeit entsprechen den 
unter Beispiel 5 genannten Parameters 
Der entommene Formkorper wies bei isotropem Mi- 
5 krogefuge eine Dichte von 1,39 g/cm 3 (entspricht 58% 
der theoretischen Dichte) auf. 

Beispiel 7 

10 Eine Mischung aus 83 Gew.-% Bornitrid-Pulver mit 
einem Sauerstoffgehalt von 10Gew.-%, einer spezifi- 
schen Oberflache von 50 m 2 /g und einer KorngroBe von 
kleiner als 1 u,m, 12Gew.-% Aluminiumnitrid-Pulver 
mit einer Reinheit von 98% und einer TeilchengroBe 

15 von kleiner als 5 u,m und 5 Gew.-% Siliciumnitrid- Pul- 
ver mit einer Reinheit von 98%, einer spezifischen 
Oberflache von 1 9,4 m 2 /g und der KorngroBe von klei- 
ner als 0,7 jim wurde entsprechend den unter Beispiel 5 
genannten Bedingungen aufbereitet und verpreBt. Der 

20 gepreBte Grunkorper wies eine Dichte von l,30g/m 3 
(entspricht 55% der theoretischen Dichte) auf. Aufheiz- 
rate, Temperatur und Haltezeit entsprechen den unter 
Beispiel 5 genannten Paramtern. 

Der entnommene Formkorper wies bei isotropem 

25 Mikrogefuge eine Dichte von 1,38 g/cm 3 (entspricht 
58% der theoretischen Dichte) auf. 

Patentanspruche 

30 1. Verfahren zur Herstellung eines polykristallinen 
Formkorpers mit isotropem Mikrogefuge auf der 
Basis von hexagonalem Bornitrid mit einem Borni- 
tridgehalt von mindestens 80%, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB eine Pulvermischung, die Bornitrid- 

35 pulver und Sinterhilfsmittel enthalt, zu einem 
Grunkorper mit einer Dichte von mindestens 50% 
der theoretischen Dichte vorverdichtet wird und 
ohne Aufbringen eines mechanischen Drucks und 
einer Temperatur von maximal 2400° C bis zu einer 

40 Dichte von mindestens 55% der theoretischen 
Dichte gesintert wird, wobei der gebildete Form- 
korper wahrend des Sinterprozesses keinerlei Vo- 
lumenzunahme erfahrt 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
45 zeichnet, daB bis zu einer Dichte von mindestens 

90% der theoretischen Dichte gesintert wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das Bornitridpulver maximal 
20 Gew.-% B2O3 enthalt und die mittlere Korngro- 

50 Be des Bornitridpulvers nicht groBer ist als 5 u.m. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, daB als Sinterhilfsmittel 
mindestens teilweise Si02 verwendet wird. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, 
55 dadurch gekennzeichnet, daB mindestens teilweise 

A1 2 0 3 verwendet wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 4 oder 5, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das Sinterhilfsmittel wahrend 
dem SinterprozeB in situ gebildet wird. 

60 7. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB als zusatzliche Sinterhilfsmittel 
die Oxide des Mg, B, Y, La sowie der Lanthaniden 
allein oder in Mischungen verwendet werden. 
8. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 

65 spruche, dadurch gekennzeichnet, daB die Sinter- 
hilfsmittel bis max. 20 Gew.-% bezogen auf die Ge- 
samtmenge an Bornitrid und Sinterhilfsmittel in der 
Pulvermischung enthalten sind und/oder darin in 
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situ gebildet werden. 

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB die Pulver- 
mischung bei der Vorverdichtung durch axiales 
Pressen, isostatisches Pressen, Strangpressen, 5 
SchlickerguQ, FolienguB, DruckguB oder SpritzguB 

in die gewiinschte Form gebracht wird. 

10. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
sprQche, dadurch gekennzeichnet, daB die Sinte- 
rung in einer Schutzgasatmosphare oder im Vaku- 10 
urn erfolgt. 

11. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Sinterung ohne 
Aufbringen eines mechanischen Druckes in einer 
Stickstoffatmosphlre bei einem N 2 -Druck von 15 
0,01 —300 MPa durchgefiihrt wird. 

12. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB der Korper 
ohne Hulle durch heiBisostatisches Pressen bei 
Drucken von 1 —300 MPa auf eine Dichte von min- 20 
destens 98% der theoretischen Dichte gebracht 
wird. 
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